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La pr^sente invention se rappor^e k des cosqposi- 
tions de revetement. £lle concerne plus particulidrement des pein- 
tares mates r6ductil)les en eau, comprenant un Ixant synth^tique. 
sous £onne. de latex. • • 

' 5 ' Le brevet britannique H"* 1 328 878 dficrit des <!OBii- 

positions de latex qui forment des pellicules opaques continues, 
comprenant une phase agueuse continue dans laquelle sont dispersfies 
des particules d'un polyro^re agglom^rable, compositions qui con- 
tiennent une mati&re non-solvante h l'6gard du pplyro^re agglom^ra- 

10 ble, dans une proportion telle et dont la volatility est suf f isam- 
ment faible pour former, par Elimination d'abord de I'eau de la 
phase continue, puis du non--solvant, une pellicule continue opaque, 
non-*poreuse et microcellulaire comportant des vides tr^s petits, 
discontinus «t pratiquement ferm6s. Le probldme technique que con- 

15 ceme la pr^sente invention est essentiellement le stcide de g^lifi- 
cation du pol:ym^re agglomsgrable en une pellicule continue contenant 
le non-solvant sous forme de tr^s fines gouttelet:tes dispersEes, 
puis 1' Elimination du- non-solvant sans laisser le polym^re agglo- 
mSrable s • af f aisser ou renqplir. les pe ti ts.jYi.de a-formSjs... ..Le . manque n • . 

20 cle maltrise peut aboutir, par exemple, 4 la perte du non-solvant 
avant la gElification du polym&re, ou It plus de dif ficultE pour 
Eliminer le non-solvant de la pellicule polym&re gElifiEe, ou bien 
un Ecoulement excessif du pol^^mdre gElifiE et, dans de tels cas, 
les petits vides qui contribuent d l*opacitE de la pellicule ne se 

25 forment pas. Le brevet pr6cit6 propose cinq technic[ues pour garan- 
tir la formation des micro- vides. 

a) On r^gle la temperature de la pellicule de cc^- 
position appliquEe au cours de 1* Elimination de I'eau de mani&re que 
le syst&ne, pendant I'Ecoulement ou 1* agglomeration, soit maintenu 

30 Si la tempErature requise au-dessus de sa tempErature de traii^sition 
vitreuse ou de sa tempErature de formation de pellicule minimale. 

b) Si le polym^re agglomErable est non-£ilmog%ne 
ou mauvais filmog^ne, on peut incoxporer des rEsines filmogdnes, 
des agents de coalescence ou des plastisols. 

35 ' ' c) Si le polym^re agglomErable est bon filmog&ne, on 

peut ajouter des agents s'ppposant k I'Ecoulement. 

d) Lorsque le polym&re agglomErable est un bon 
filmogdne on peut aussi incorporer un ou plusieurs agents non- 



Best Available Copy 

2 

2350384 

filnogdnes et/ou Si peine filnogSnes. 

e) On peut choisir un non^solvant ayant une vola- 
tility suffisamment faible pour que la pellicule ne soit pas 
collante avant son Evaporation. Bien que le brevet pr€cit6 apporte 
5 .une technique pr6cieuse pour donner de 1' opacity, les peintures 
obtenues selon ce brevet s'av&rent presenter des inconv£nients« 
Par exenple, les micro-vides de la pellicule ont tendance 31 rete- 
nir des souillures et« lorsqu'on tente de nettoyer les surfaces^ 
la pellicule ae montre pieu solide et a une mauvaise resistance & 

10 l^abrasion. En outre, I'opacitE de telles peintures est variable, 
car elle depend tr&s largement des conditions de temperature et 
d*humidlte pendant le sdcd&age de la pellicule appliqu^e. Ces fac-' 
teurs r^dttisent les possibility d*utilisation de ce qui serait, si- 
non, une technique souhaitable pour donner de 1' opacity « 

15 La pr^sente invention a pour origine la d^couverte 
que I'on peut am^liorer les propriet^s de telles compositions de 
reveteiaent en y incorporant des granules d*une mati&re polym&re 
non-£ilxnogdne* Selon l"un de ses aspects, I'invention a pour objet 
une composition de revStement comprenant : 

20 - a)- un -latex aqueux d*un- liant resi-neux filmog&ne-, "' 

b) fineinent dispers^es dans ce latex, de 0,05 iL 3 parties, par 
partie pond6rale du liant, d*un non-solvant ^ l'6gard de ce liant, 
dont la volatility est suffisaxnment faible pour que, par eiimina- 
tion, d"abord de l*eau du latex, et ensuite du non-solvant, il se 

25*. forme une pellicule microcellulaire non poreuse continue comportant 
de tr&s petits vides clos discontinus, et 

c) des granules non-filmog^nes , dont la dimension peut s 'Clever 
jusqu*^ 150 microns, d'une mati^re polym^re qui n* est pas dissoute 
par I'eau ni par le non-solvant, dans une proportion de 5 ^ 75% en 

30 volume par rapport au contenu non-volatil de la composition. 

I«* utilisation de granules de polym^re solides, . 
pigment^s ou non-pigment^s, en coiribinaison avec des pigments et 
des diluants, est connue comme moyen pour obtenir des revStements 
mats et elle est d^crite, par exemple, dans le brevet britannique 

35 1 312 083 et dans les demandes de brevet Australian 7853/76 
et 9505/77. Cette technique donne des pellicules mates dont l«u- 
niformite et 1' integrity sont satisfaisantea, dans des peintures 
Sl base de latex dilutes h I'eau. 

La pr€sente invention est fondle sur la dScouverte 

40 que, si I'on ajoute des granules de polymi^re & des pellicules de 
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fagon gfinfiiale da type dgcrit dans le brevet britannique M»1328 878, 
on remgdie a beancoup des dfifauts de ces pellicules. dont I'opaci- ' 
te.est supfirieure aux provisions, c'est-Si-dire qu«il apparalt se 
produire un effet de synergie, I'opaciU 6tant sup6rieure a la eom- 
5 iae des qpacitfia obtenues par les techniques individuelles . On 

obtient ces effets avec des granules de polynifere aussi bien pigmen- 
tfis (brevet britannique N» 1 312 083) que non-pigment6s . 

II est indiqug dans 1^ brevet britannique 
1 328 878 que. loreque le rapport pigment + dlluant s liant dans 
10 une coinposition particulifere dgpasse une valeur critique, il ne se 
forme pas de pellicule. Or dans la mise en oeuvre de la prCsente 
invention, il s'est av6r6 que 1' addition de granules de polymfere 
augmente notablement le rapport critique pigment + granules z liant 
au-dessus duquel il ne se forme pas de pellicule satisf aisante . 

la preparation de peintures reposant sur I'em- 
ploi de granules de polymfere pour donner de l-enSbu", on pensait 
anterieurement qu'il fallait prSvoir un pigment avec les granules 
de polym6re ou des teneurs en fipaississants ihhabituelles pour dbte- 
nir une peinture de viscpsite suf f isamment 4lev6e pour permettre 
20 1« application de ^Hi^es I'^paissiur necessEiiie et pour main-' 
tenir les constituants en suspension pendant des pfiriodes prolon- 
gees. incorporation de la dispersion de non-solvant prodult une 
augmentation dfisirable de la viscosite de la peinture. sans qu'il 
y ait a ajouter des teneurs genantes en epaississants ou diluants 
25 pignentes. 

. II 8 'est egalemeht avgrg, de fa^on surprenante, 
que !• incorporation de granules de polymfere procure une autre techni- 
que (en plus des cinq designees par a) h e) ci-dessus) pour r6gler 
I'enprisonnement dii non-solvant. En consequence, il est possible, 
30 dans le cadre de I'invention, d'utiliser des mati&res non-solvantes 
plus voUtiles que celles que I'on pensait anterieurement necessai- 
res. ce qui est avantageux du fait que cela pemet une elimination 
plus r^ide et plus facile du non-solvant de la pellicule de 
peinture. 

^5 I-a mati&re non-solvante a, de preference, un point 

d • ebullition d- an moins 150«C. de preference compris entre 20O-C 
et 300"C. Des matieres non-solvantes plus volatiles sont suscepti- 
bles de s'evaporer de la pellicule de peinture av^t la geiifica- 
tion du polymfere, tandis que des non-solvants mdns volatUa peuvent 

40 6tre difficiles k eiiminer de la pellicule de peinture. Des non- 
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solvants appropri^s sont ceux d^crits dans le .brevet britannique 
- 1 328 878 et I'on trouve parmi eux des hydrocarbures* notamroent 
des hydrocarbures aliphatiques tels que des huiles minSrales. 

lie rapport pond^ral du non-solvant au liant r6si^ 

5 neux fllmog^ne dans la composition de rev§tement est, de pr6£6rence, 
con5>ris entre. 0,1 ; 1 et 1 : 1. De tr6s faibles proportions de non- 
Bolvant ne contribuent pas notablement % 1* opacity de la pellicnale 
de peinture finale, tandis qu*en produisant des inicrovides, le 
non-solvant amSliore 1* opacity, mais 11 r6duit la solid! t£ de la 

10 pellicule de peinture et, pour de fortes proportions de non-solvant 
la diminution de solidity est consid§rsd>le. 

Les granules de polyro^re ont une dimension maxima- 
le de 150 microns, bien qu'il soit clair qu'un petit nombre de gra- 
nules de dimension 3up6rieure k cette limite ne reprSsenterait pas 

15 nScessairement un d^savantage. Four obtenir uh fini mat soyeux, 

il est pr6f Arable que les granules de polym&re aient uhe dimension 
moyenne comprise entre 5 et 60 microns, par exemple que BO% des 
particules aient des dimensions comprisses entre cea limites. Si 
la pellicule de peinture a un aspect granuleux inacceptable, on 

20 pieut 'facilement 'y remSdief en jr^&isaiit la di'men:di:oii*idiaximare ' 'des 
granules de polym^re. Des granules de dimension inf6rieure & 1. 
micron ne contribuent pas notablement aux propri6t£s avantageuses . 
des compositions de revStement selon 1* invention* 

Iia Demanderesse a ^tudi^ des granules de polym&re 

25 de deux types : des perles de polymSre sph^roldales telles que 
celles qui sont d£crites dans le brevet britannique 1 312 083 
pr€cit6, et des agr6gats de particules de polymdre primaires qui 
font I'objet des demandes de brevet australien N* 7853/76 et 
N** 9505/77 pr^citSes, que l^on dficrira plus loin. II n'y a cependant 

30 pas de raison de supposer que ce sont les seuls types possibles 
de granules de polym^re, et 1' invention envisage done d'utiliser 
des granules de polym&re de dif££rentes formes et constitutions* 
lies demandes de brevet australien 7853/76 et 
N** 9505/77 dScrivent des agr^gats de polymfere en forme de particu- 

3 5 les discretes de dimension sensiblement uniforme au-dessous d*une 

dimension maximale de 150 microns, qui sont elles-mSmes des agr^gats 
de particules primaires d*un polym&re d^rivant d'au moins un 
monom&re Ik insaturation 6thyl6nique avec O h environ 400%, du 
poids du monomSre, d'un 6paississant organique compatible avec le 

40 monom&re. I*es particules d'agr^gats ont une forme irr6gulifere et 
peuvent 8tre approximativement sphfiriques ou grossiferes, allongfies 
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ou anguleuses, selon les conditions de leur preparation. Selon 
lea conditions de preparation 6galeiiient, les particules pramaires 
constituant les agr€gats peuvent Stre facileinent visibles au 
microscope £lectronique, ou bien elles peuvent fusionner entre 

S elles. T^iquement, les particules primaires se^tont en g^nfiral 
spiherigues et d'un diamfetre iDoyen de 0,2 & 2 microns. On peut 
obtenir les agr6gats en pr^parant une dispersion agueuse du mono- 
m&re non saturg avec I'^paississant organique, en ajoutant un 
catalyseor de polymerisation i la phase agueuse de la dispersion de 

lO fagon & amorcer la polymerisation du ,monomi&re« en maintenant la 
dispersion dans des conditions de fort cisaillement et en poursui* 
vant la polymerisation jusqu'i ce qu'elle soit pratiquement ache* 
vee. II semble que la polyioerisation initiale ait lieu dans la 
phase aqueuse, et la solubilite du monomdre dans l*eau est done 

15 importance pour determiner la Vitesse de polymerisation. On peut 
regler etrbitement la dimension des agzegats en r^glant les condi- 
tions de cisaillement au cours de la polynoerisation, et en ajoutant 
un stabilisant colloidal comme I'alcool polyvinyl ique. 
. . . - I^s grainiles^.de, .pplynu^re (par .exeinple agregats ou 

20 paries) peuvent provenir, de f a?on appropriee^ de monom^res Si 

ins.aturation a^P-^thyienique parmi lesquels le styr^ne et d*autres. 
monom^res aromatiques vinyliques et vinylidgniques; 1* acetate de 
vinyle; des acrylates et methacrylates comme le m^thacrylate de 
methyle, I'acrylate d*ethyle> l^acrylate d'ethyl-hexyle et I'acary- 

25 late de lauryle; des acrylaiaides et m^thacirylamides; l*acide 

acrylique 6u m^thacrylique et des melanges de ces produits. II peut 
3tre avantageux d'incorporer une proportion mineure de monomi&re 
h double insaturation, et, dans ce but, le dimethacrylate 
d'ethyl&ne-glycol et le divinyl-bensdne, par exen^le, conviennent. 

30 On peut utiliser avantageusement des melanges pblymerisables de 
monom&res avec des resines i base de polyesters non satures. 

lies granules sont presents dans la composition de 
revStement dans une proportion (appeiee teneur volumique en perles 
bu bvc, selon les initiales anglo-saxonnes) de 5 ^ 75%, de pre£e- 

35 rence de 45 & 70J6, en volume, par rapport k la teneur en matidres 
non*volatiles de la composition. A ce propos, il y a lieu de 
mentioxmer que la mati%re non-solvsmte est conptee comme ingredient 
volatil et n*est par consequent pas comprise dans le calcul de la 
teneur en mati&res non-volatiles de la con^ositioh. Bien que les. 
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granules de polym^re eux-mdxnes contribuent h I'opacit:^ de la pel- 
llcule# cette contribution est proportionnellement plus faible 
lorsque las l>vc augmentent. De plus# des bvc 61ev6s impliquent de 
£aibles proportions de liant r^sineux filnogdne et, par suite, des 
5 pellicules peu r^sistantes. Ces facteurs donnent une limite sup£- 
rieure k la proportion de granules de polym^re pouvant avantageuse- 
xnent Stre utilis6e» 

Les compositions de rev^tement selon 1' invention 
ren£ennent# de pr^f^rence, une proportion de pigment et/ou de di- 

10 luant de 5 ^ 50%« en particulier de 12 & 25% en volume, par 

rapport aux mati^res non volatiles contenues dans la composition. 
On peut utiliser ici des pigments et/ou des diluants classiques 
dans I'industrie des peintures* Cependant, du fait qu'une grande 
partie de 1? opacity des pellicules. formSes ^ partir des con^osi- 

15 tions de revetement selon 11 invention provient des microvides et 

des granules de polyro^re, la contribution k 1* opacity due au pigment 
ou diluant n'a paa k ^tre si £lev(6e. Pour cette raisbn, 11 est 
possible d'utiliser une forte proportion de diluant, qui est bon 
marchS mais a un faible pouvoir couvrant, et une plus faible pro- 

20 portion de pigment, qui est cher mais a un bon pouvoir couvrant, 
dans des compositions de revetement selon 1' invention. Comiiie pig- 
ment pr€f^r^, il y a lieu de citer le bioxyde de titane; parmi les 
diluants pr6fgr€s, il y a lieu de citer les blancs* calcaires, le 
pl^tre, les kaolins et la silice. Comme il est dit dans le brevet 

25 britannique N** 1 328 878, une augmentation des diluants perroet une 
utilisation plus efficace de mati^res fluorescentes ou d* agents 
d'azurage optique dans la composition de revStement. 

On peut . incozporer le pigment et/ou le diluant de 
la fagon usuelle dans la partie de latex acjueux de la composition. 

30 Bn variante, une partie ou la totality du pigment et/ou du diluant 
peut @tre pr^sente dcins le non-solvant et/ou dans les granules 
de polym&re. Par exemple, le pigment et/ou le diluant peuvent 
Stre disperses dans le non-solvant avant que I'on ajoute celui-ci . 
h la peinture de latex. Le brevet britannique 1 312 083 et les 

35 demandes de brevet australien 7853/76 et 9505/77 dficrivent 
la fa^on dont on peut incorporer le pigment dans les granules de 
polymSre. Les granules de polym&re peuvent renfermer jusqu*2i 
909&, de pr£f6rence 10 i 70% en poids de pigment et/ou de diluant. 



10 



15 



Best Available Copy 

7 -. - . 

2750384 

he liant rfisineux doit Stre filmogfene dans les 
conditions d'utUisation de la composition de revStement, qui sera 
normalement, mais non nScessairement, a Xa temperature ambiante. 
Lorsque la temperature de formation de pellicule minimale du liant 
r€si©eux est supfirieure h la temperature d'utilisation propos6e, 
il peut 8tre possible d'ajouter des adjuvants de coalescence tels 
que des plastifiants^ pour dbtenir I'effet dgsirg. La nature du 
liant resineux n'est pas essentielle pour I'irorentioh et d^s liants 
resineux ^proprifis sont bien connus dans la techni^e et sont 
dficrits dans le brevet britannique N» 1 328 878. Comme exemples 
typiques. il y a lieu de citer lea esters vinyliques et les esters 
acryliques et mSthacryliques et leurs polymSres. La concentration 
de liant rSsineux dans le latex doit itre choisie pour donner, avec 
les autres ingredients, -une coinposition de revStement ayant la 
viscosite desiree. La composition de revetement peut egalement eom- 
prendre des epaississants, des emulsionnants, des agents tensio- 
actifs. des plastifiants, des brillanteurs optiques, des matieres 
fluorescentes, des agents anti-mousses, des anti-oxydants, des . 
fongicidss et d« autres ingredients, ce qui est elassique dans le 
domaine -des peintures ^ base de- latex. — • " - - • - 

Cette invention ccniprend egalement un prooicie de 
formation de pellicules consistant a appliquer la composition de 
revStement decrite ci*dessus sur un substrat, k en eiiminer I'eau 
tout en reglant en mSme temps le captage da non-solvant de f agon 
25 a former tine pellicule continue de liant resineux contenant de 
tr6s fines gouttelettes du nonrsolvant et egalement les granules 
de polymSre. puis ^ eiiminer le non-solvant, ce qui laisse une 
pellicule micro-cellulaire non-^oreuse opaque, continue, conportant 
des micro-vides femes ■ discontinus . 

On peut dasser les proprietes des pellicules de 
peinture fomees H partir des coinpositions de revgtement selon 
1* invention sous cinq rubriques : 

a) opacite, 

b) resistance au pblissage, 
35 c) resistance aU frottement, " 

d) detachage, 

e) brillant apr^a detachage. 

On va les examiner tour k tour. 
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a) Qpaci^^ . 

On la mesure classiquement sous fonoe de report 
de contrasts sielon la noznte ASTM D2805/70. 

lies peintures dont le rapport de contrasts est 
5 supSrieur ^ environ 80% sbnt du plus grand int^rSt commercial* Les 
compositions de revStement non pigment^es ont un rapport de con- 
traste bien inf^rieur, mais 1 'utilisation de telles compositions 
permet d' observer plus facilement les contributions h 1* opacity 
des autres ingredients . En consequence* daAs une partie da travail 
10 ' esqperimental indiqu6 plus loin# on a supprinfi le pigment de la 

composition de revdtement; on pourrait facilement l*incozporer dana 
de telles cospositions, par exea{>le dans les granules de polym&re, 
sans modifier leurs proprigt^s* Parmi les facteurs influengant 
le rapport de contrasts' il y a lieu de citer les suivants. 
15 1 ) Da moment que le liant r6sineux forme une 

pellicule c6herente« il est en g^nSral vrai que« plus la tenure ture 
de formation de pellicule minimale du liant est eiev^e* meilleur 
est le rapport de cohtraste de la composition* 

2) On peut augmenter le rapport de contraste en 

'20" augmentant la prppbrtxon de miatidre hbn-^80lvante# liais ~aux ' ' . 

d' autres prppriet£s de la pellicule* 

3) On peut augmenter le rapport de contraste # en 
augmentant le bvc# mais aux dSpens d* autres proprietfis de la * • 
pellicule* 

25 4) liorsque la dimension des granules augmente* I'ef*- 

ficacite des granules comme opacifiants en propre diminue* Iieur 
efficacit£ comme agents de contrdle de fluidity diminue £galement 
pour de faibles bvc Ih apprficier par difference de rapports de 
contraste) « mais ^ de forts bvc, elle augmente lorsque la dimen- 

30 sion des particules augmente* 11 en results que des melanges de 
dijDensions d*agregats presentent moins de variation de rapport de 
contrasts avec la variation de bvc que les syst&mes de monom&res 
disperses* 

b) Resistance au polissaae* 

35 On la mesure en passant 25 fois sur la surface de 

la peinture une etoffe s^che molle en travers de la direction des 
marques du pinceau* On etablit le degre d* apparition de briliant 
^ un faible angle de vision* et on le note de O (tr&s faible appa- 
rition de briliant) k 10 (pas d* apparition briliant) • Parmi 
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les facteurs importants angliorant la resistance au polissage; il 
y a lieu de citer : 

1) L 'utilisation de granules de polym&re ayamt une 
dimension granulom6trique comprise entre 30 et 60 microns. De ce 

5 point de vue« il peut gtre pr^cieux d* avoir 5 & 8% du volume de la 
pellicula shdhe de granules de r^sine de 40 ck 60 microns de dimen* 
sion. 

2) 11 s'av^re que la resistance au polissage dimi* 
nue guelgue peu lorsqiie le bvc augmente. CependcUit, une augmentation 

10 de la concentration en mati^res non-solvantes ne s ' av&re pas r^duire 
la resistance au polissage « 

c) Resistance au frottement^ 

Iia mesure de cette propriete consiste A appliquer 
la composition k 112 microns h, une carte de frottement speciale 

15 qui a ete nettoy^e prealablement cL l*alcool pour en enlever les 
particules de poussi^res^ et autres, un etalon etant applique le 
long de I'echsmtillon d'essai. On laisse la pellicule secher en po- 
sition verticale 16 heures, puis on la bloque sur la plaque de base 
de "la- machine de -^rottement; on applique- une quantite x>esee de lO^ g - 

20 de milieu de frottement (voir plus bas) sur le pinceau, on fixe 
le pinceau ^ des cdbles d'entrainement^- et I'on fait demcorrer la 
machine. On ajoute 5 ml d*eau ^ la c£u:te sur le trajet du pinceau. . 
On fait tourner la carte, tous les 200 frottements,' de 180^ et,, 
tous les 400 frottements, on utilise du milieu de frottement frais 

25 et de I'eau. he milieu de frottement comprend de I'eau (497 parties 
en poids) , un agent tensio-actif (5 parties) , du phosphate trisodi- 
que (20 parties) , de la silice (450 parties) , un epaississant 
celluiosique (lO parties), de l*acide acetique glacial (2 parties). 
Ifa resistance au frottement est le nombre de frottements necessaire 

30 pour former une ligne continue d'usure coxopldte dans la pellicule 
de peinture. Parmi les facteurs importants pour augmenter la resis*- 
tance au frottement, 

1) on peut ameiiorer enormement la resistance au 
frottement des compositions de revetement renfermant une mati^re 

32 non-solvante en lui ajoutant des granules de polym^re. 

d) netachaae . 

Vingt quatre heures aprds a^lication, on applique 
les taches suivantes & la pellicule : crayon mou; crayon dur ; 
sauce tomate; rouge ^ l4vres; melange margarine/ terre de jardin 
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crayon de cire; huile de fond de carter usag6e; dSchets m^talli- 
ques« On laisse lea taches en place pendant un heure« puis on lea 
retire par nettoyage en utilisant X% de solution aqueuse tensio-> 
active et une Sponge molle. On passe vingt fois 1* Sponge sur les 

5 taches# chaque passage £tant un aller-et-retour coniplet de I'^pon- 
ge» On laisse la pellicule s^cher naturellement aprSs avoir retir€ 
doucement par sSchage I'eau en exc&s« par tapotement avec une 
6tof£e molle, et I'on appr^cie visuellement le d6ta<^age suivant 
une 6chelle de O & 10 pour chaque tache individuelle ; O corres- 

10 pond k un d^tachage nul et 10 ^ un d^tachage coniplet. Parmi les 
facteurs agissant sur le d^tachage. il y a lieu de citer les 
suivants • 

1) Les compositions de revStement renfermant une 
nati^re non-solvante« mais pas de granules de polymers sont mSdio- ' 

15 cres pour ledStachage. L' incorporation de granules « notamment de 
polyn&res *acryliques et mgthacryliques^ augmente extr^mement^ les 
propri£t6s de d£tachage. 

2) Les perles sph6roIdales se conxportent mieuxj en 
... . ?95cerne le d6tachage«:. que les agr^gats de, polyiPferej> 

20 ®) Brillant aprfea dgtachaae. 

On le nesure de la mSme fagon que. le polissage 
dficrit en b), sauf que l*on utilise une £to££e inouill£e« au lieu 
d'une s^che. 

Pour un fort bvc, les compositions contenant de 
25'9rands granules de polym^re (30 ^ 60 microns) comprennent de grands • 
intervalles entre eux* combl6s par du liant r^sineux, des vides 
minuscules formes par Evaporation de la mati&re non-solvante pouvant 
contribuer & donner une opacity notable. Dans des conq^sitions con- 
tenant de petits granules de polymftre (S k 25 miqrons) « la matidre 
30 non-solvante ne contribue pas, ^ un fort bvc, dsms la roSme mesure 
k 1' opacity. Pour cette raison, et du fait qae de grands granules 
de polym^re donnent des prppri6t6s de resistance au polissage et 
au d£tachage aioSliorEes, on pr££&re que la composition de revdtement 
contiennent au moins 3% en volume rapport6 aux matidres non-vola- . 
35 tiles prgsentes de granules de polym&re ayant une dimension moyenne * 
de 35 k 50 microns. Comme il ressort de l*exemple ci-dessous, il 
est avantageux d*utiliser des granules de polym&re ayant toute une 
gainme de dimensions^ par exenple de 5 Si 60 microns« plutOt qu'une 
seule dimension. 



Best Available Copy 



11 

2350384 

EXEMPLE DE COMPARRISOM . 

On px6£gre une peinture de latex embue typique 
eelon le brevet britannique »• 1 328 878, contenant un non-sol- 
vant dans la. proportion de 0,49 partie par partie en poids d^ liaht 
5 rgsineux, meuLs pas de granules de polyn&re. 

On forme une pellicule de cette peinture, qui pr6- 
sente les propriit^s suivantes. 

SSSSk Evaluation 

Rapport de contraste 93 ^ ' 

10 DjStachage ^ 

Polissaga ^ 

Bgsistance an frottement 390 

EKBHPLB It' 

Dans des experiences ayant abouti a la prgsente 
IS invention, on forme txois CQn5>ositions filmogSnes : la con^iosition 

1 est une composition Si micro-vides oomprenant une matidre non- 

solvante bydrocaxbonfie, la constosition 2 une condition contenant 
granules de . polyafere.-mais. pas-la matiSre non-solvantsi et la - 

composition 3 renferme a la fois la matifere non-aolvante et les 
20 granules de polymfere. Ainsi, les coii5K>sitions 1 et 2 sent conformes 

k I'art ant£rieur examine pr6c6demment et la composition 3 est 

c<m£onBe & 1 'invention. 

La conqposition 1 contient 100 parties en poida d»un 
latex appeie "Primal AC 388" (produit de Rohm et Haas) , qui con- 

25 tient un copclymSre de 6596 d'acrylate de butyle ^t 3596 d'acrylo- 
nitrUe, 20 parties en poids d'une matifere non-solvante hydrocar- 
bon6e ^ipeUe "ISOPAR H", qui a un hydrocarbure alipbatique d'un 
point d'fibullition de 210 ^ 2SO»C, 20 parties en poids d'eau et 
1,5 partie en poids d'un agent mouillant non-ionique appel^ 

30 "TERIC XII", qui est un produit de condensation de nonyl-phfinol 
avec 11 moles d*oxyde d'^tbyldne. 

La composition 2 est identique a la composition 1 
ci-dessus, sanf qu'elle ne contient pas 1" "ISOPAR m" et qu'elle 
renferme 11,4 parties en poids de granules de polymfere, qui sont 

35 des grannies d»un polymdre comprenant 60% de styr^ne et 40% de po- 
lyester, d«une dimension granulomgtrique conprise entre 2 et 40 
microns. 
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La composition 3 est identigue & la CQmppsition 1, 
sau£ qu'elle renfezne 11,4 parties en poids des perles de la com- 
position 2« 

. Lorsqu'on consid&re I'opacit^ des compositions 
5 d'essai sous forme de pellicules. par une technique de mesure 
identique*^ celle dficrite dans le brevet 1328 878, 11 s*av&re 
que 1' opacity de la pellicule de la composition 3 est nettement 
et de fagon inattendue sup£rieure d' environ 30% la somme.des 
opacit^B des pellicules des compositions 1 et 2 (en tenemt conpte, 
10 bien entendu, de l'£paisaeur de pellicule dans chaque cas) • 
Ainsi, une pellicule de composition 3 dont I'^paisseur est ^gale 
^ I'^paisseur cosibinSe de deux pellicules, respectivement des 
compositions 1 et 2, pr^sente une opacity supgrieure de 30%. & celles 
de ces deux pellicules prises ensemble. 

15 EXEMPLBS 2 k 6 z 

Ces exenples montrent I'effet de la variation de la 
dixoension gr£mulom6triq[ue des agr^gats de polymi^re dans une compo- 
sition de peinture de latex contenant et ne contenant pas de ma- 
tidre non-solvante. 

20 ^ T lfflf £ B'A u ■ ' r"'" ' ~ 



Ingredients 


Exenqple- B* 




2 


3 


4 


is 


6 


i^^gats de polya&xe 30 ^ 
50 miczona (709£^ nv) 


142.8 




71.4 


142,8 




Agr^gats de polym&re 5 Ik lO 
microns (95,4% nv) 




104,8 


52,4 




104.8 


Epaississamt cellulosique 
1,6% 


311,0 


311. O 


311, O 


311, O 


311,0 


Bau 


166,2 


204,2 


185,0 


166,2 


204,2 


Solution d* agent de disper- 
sion anioniqae k 25% 


10,0 


10. O 


io,o 


10, O 


lo.b 


Anti-mousses 


3,0 


3,0 


3.0 


3.0 


3,0 


Tributyl-^tain, copnae 
fongicide 


0.3 


0.3 


0.3 


0,3 


0,3 


Pyrophosj^iate t^trEisodigae 


1,0 


l.O 


1.0 


i,o 


1,0 


Ammoniac 


l.O 


1,0 


1.0 


1.0 


1,0 
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TABLEAU- I (fiiO 





xncprecuLencs 


Exenple 






2 


3 


4 


5 


6 




Agent tensio-acti£ 




2,0 


■2,0 


2,0 


2,0 


5 


Bios^de de titane 


323,0 


323,0 


323, O 


323,0 


323, O 




Hydrocarbure aliphatique 
(non-80lvant) 


60 


60 


60 








Liant de rSaine acryii-* 
que 


221, 0 


221,0 


221, O 


221, O 


221,0 


10 


Solvant hydroxy-estier 


10, 0 


io,o 


io,o 


io,o 


io,o 




nifinyl-^iiercare consne 
agent de conservation 
(h. 10% Hg) 

• 


i,o 


i,o 


i,o 


1.0 


l.O 





Exemple N" 


2 


3 


4 


5 




Rapport de contraste % 


95,8 


93,9 


95,5 


92,3 


90,1 


b^tachage 


6 


6 


6 


6 


6 


Polissage 


10 


7 


9V2 




7 


Resistance an frottement 


800 


385 


660 [>1200 


850 



20 gyRM PT.R 7 • 

Dans oet exeii^le# on utilise des compositions non«» 
pigment£es pour illustrer l*e££et sur le rapport de contraste de la 
modification de la proportion de niati&jre non^aolvante. Dans tous 
les cas« les granules de piolymgre sent des agr^gats ayant des di- 
25 mens ions comprises entre 30-et 50 microns. La base de broyage ren* 
ferme 41,6% d'agr^gats de polymi^re en poids. Les teneurs en agent 
colloxdal/agent tensio-actif sont maintenues constantes. 
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a) BVC 5C% 

Base de broyage : 50,7 % (granules » 21%) 

Llant z^sineux : 30,4 % (roati&res solides de latex » 19,4890 
Solvant d*hydroxy-^ster 1,0 % 
5 Kon-solvant + ^paissisant: 12*9 % (c^est-^-dire que lorsqu'on ajoute 
un non-80lvant, on supprime un poids Equivalent de solution 
d'Epaississaoit) 

Prqportlon de Rapport non-sol vant: ' Rapport de 

npn-solvant matidres solides du contrasts 

10 • ' latex ^ 

9,72 96 0,5 s 1 .20,53 

1,95 % 0,1 s 1 12,19 

O - . 7,4 

b) BVC 67 * 

15 Base de broyage s 50,7 % (granules ^ 21%) 

Liant r^sineux : 17,5 % Cmati^res solides de latex s 9,6%) 



Solvant d'hydroxy- - 

ester s 1,0 % 

Hon-solvant + Epaisslssant 30,8 % 

20 Prpportion .de Rapport non-solvant: Report de 
non-solvant mati^res solides dii contraste 
' • latex 

4,86 % 0,5 : 1 30,51 

0,96 % 0,1 : 1 21,18 

25 0,0 % - 17,18 

Le rapport de contraste de chaque fonoule de I'exezo- 
pie 7 ci-dessus et de I'exeinple 8 ci-dessous, lorsqu^on supprime 
les granules de polymdre, est d* environ 8%. II seioble que cela est 
dQ en partie au £ait que le non-solvant utilisfi est si volatil qu*en 

30 1* absence de granules de polymers, il s'Evapore avant que le liant 
rfisineux se soit g61ifi6 suffisamment pour tenir tout seul et en 
partie au fait que le liant de latex utilise est bon filmog&ne. 
Le non-solvant utilis6 est un hydrocarbure aliphatique ayant une 
gaxnroe d'Ebullition de 210 §l 250''C, vendu sous le nooi d"*lsppar M" • 

35 Le liant r^sineux utilise est celui vendu par Australian Chemical 



Best Available Copy 



15 



23S0B84 



Holdings Pty. I-td, sous le nom de "Acropol CA SSe**. C'est un cqpo- 
lym&re acetate de vinyle/acrylate de butyle d'une teinp6rature de 
formation de pellicule minimale de 10*C, foumi avec une teneur en 
mati^res solides' de 55%. Les granules de polymdre des exeii3>les 7 
5 et 8 montrent ainsi des propria t6s anti-^coulement: avantageuses • 

EXEMBLB 8 ; • 

On utilise dans cet exeinple des ccxnpositions de 
revStement non-pigment^es pour inontret l*e££et de la veuria-tion de la 
. d im ension des granules de polym^re et de la teneur. en volume de 
lO j^erles sur 1* opacity de la pellicule, la fois en presence et: en 
1' absence de non-solvant. Les r£snltats de 24 essais sont eaqpos^s. 
sur le tableau XI ci-dessous« Une formulation de peinture t:ypique« 
spScifiguement celle utilis^e pour I'essai ISP 1, est la sulvante : 

Baise de brovaae, 

15 Agr^gats de polym&re non pigments, 

30 h so microns (70* NV) 1114,0 

£paississant cellulosique (1,699 140,0 

Sau - 182,0 

Solution d* agent de dispersion 
20 smionique & 25% 40,0 

Agent anti-mousse 12,0 

Tributyl-fitain comme fongicide 1,2 * 

Ammoniac -4,0 

Pyrophosphate t^trasodique 4,0 

25 Agent tensio-*actif 8,0 

Bau 420^0 

Total (45,5% d*agrggats) 1925. 0 

Base de broyage - 240,7 

Sldn-solvant (hydrocarbure aliphatigue) 30,0 

30 Liant r£sineu3C acrylique 110,5 

Bpaississan-t cellulosique (1,6%) 125,5 

Solvant d'hydroxy-ester 5,0 
Ph€nyl-<inercure comme agent de 

conservation (A 10% Bg) O. S 



35 



512,3 

Dans toutes les formiiles, la base de broyage cons- 
titue 47% en poids de la peinture, et renferme 40% en poids de 
granules de polym&re, de. sorts que les granules constituent 19% 



10 



15 
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en poids de la peinture. On fait varier la teneur bvc en faisant 
varier la proportion de liant acrylique ajoutfi ^ la base de broya- 
ge. On maintient le non-solvant a 50?6 du poida da Ixant de latex. 
On compenae les variations des proportions de liant acrylique et 
de non-aolvant en ajoutant de l*6paiBsissant cellulosique aclon 
les nficessitfis. On maintient les teneurs en agent colloidal et 
tenaio-actif constantes. Sur le tableau II, un Y indique que la 
fonnule contient un non-solvant particulier, et N indique q«'U 
n*y en a pas. On utilise les quatre types diff^rents suivants de 
granules de polymdre, tous non-pigmeht^s ; 

1. agr^gat de polym^re de 30 k SO microns; 

2. agr6gat de polym^re de 15 a 25 microns; 

3. agr^gat de polym&re de 5 & 10 microns; 

4. perles sph£ro£dale8 de 5 ^ 25 microns. 

Lorsque le tableau indique des melanges de di£££- 
rents types de granules, on a utilise des poids 6gaux de chaque 
sorte. Les teneurs volumiques de perles du tableau sent rapport6es 
aux matidres non-volatiles presentee dans la composition de revS- 
tenent, en comptant le non-solvant conme ingredient volatil. 



TAB LE A U 



II 



Bssai 


• 1 


2 


3 


4 


5 


6 


7 


6 


Granules 


. 1 


1 " 


1 


1 


2 


2 


2 


2 


BVC 


50 


67. 


50 


67 


50 


67 


50 


67 


lion-sol vsuit 


Y 


y 


N 


N 


Y 


Y 


H 


H 


Rapport de con- 


















traste % 


15,8 


20,3 


4.7 


7.3 


32.4 


45.8 


15,1 


19,7 


Dgtachage 


9 


6 






7 


6 






Brillant 


lO 


lO 






9I/2 


9I/2 






Resistance au 
















polissage 


10 


lo 






9 


8 






Frottement 


1130 


80O 






7SO 


280 







25 



30 



4 



Best Available Copy 



" 2350584 



£8sai 


9 


10 


11 


12 


13 


14 


15 


16 


Gramles 


3 


3 


3 . 


3 


4 


4 


4 


4 . - 




50 


67 


50 


67 


50 


67 


SO 


.67 




Y 


V 


a 


N 


Y. 


Y 


N ■ 


B 


Rapport de coH" 
traste % 


39.1 
9I/2 


48,5 


29,6 


• 48,0 


15,6 


22,6 
-9V2 

10 


5,0 


9,4 


D£tachage 
BrlUarit 


6 

9I/2 






10 
10 






Resistance au 
polls sage 




7I/2 






10 


10 






Fxottenent 


380 


100 






540 


120 







Bssai. ' 


17 


18 


19 


20 


21 


22 


23 


24 


Granules 


1+2 


1+2 


2+3 


2+3 


1+3 


1+3 1+2+3 1+2+3 


BVC.. 


-. 50 . .. 


67. 


50 


67 


50 


67 


50 


67... 


Hbn-BOlvant 


Y 


Y 


Y 


Y 


Y 


Y 


Y 


Y. 


Rapport de 


18.8 
















contraste 


26.8 


34.3 


37.9 


24.6 


36,1 


30.0 


3ajL 


DStachage 


8 


6,5 


7 


7 


7.5 


6,5 


7.5 


7 


Brillant 


9.5 


9,5 


9.5 


9.5 


9.5 


9,5 


9.5 


9,5 


B^sistzmce au 


















polissage 


10 


9 


8 


8 


9 


8 


9 


9 


Frottement 


860 


142 


.291 


102 


684 


110 


852 


259 



EXEMPLS 9 : 

Get exen^le illustre une composition de revStement 
dans laqaelle le pigment est compldtement contena dans les granules 
de polym&re. 
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Base de brovaae Parties en poida 



Agr^gats de polymdre i 80?^ de 

bioxyde de titane rutile (5-10 microns) 410,0 

Agr^gats de polym^re non pigxnent^s 

5 (35-50 microns) 15, 0 

Epaississant cellulosique 1,75% 35, 0 * 

Eau 229, O 

Agent de dispersion anionique^ 

solution & 25% 10,0 
10 Solution antimousse 3,0 
Tributyl-€tain comme fongicide 0,3 
Pyxopliosphate t^trasodique 1,0 
Ammoniac 1,0 
Agent tenaio-actif 2,0 

15 Honp-solvant aliphatique 60,0 

Eau (de lavage du broyeur) 60,0 
avec 

Liant r6sineux acryligue 221, 0 

Solution d*6pai8si8sant cellulosique 176, 0 

20 a 1,75% 

Solvant d*hydro9V-eater 10, 0 

Phfinyl-mercure comme agent de conser- . 

vation 10% de mercure) 1,0 

Eau 35,0 
25 .lia peinture a les propri^tfis suivantes s 

Bvc 62% 
Agr6gats non~pigment€s 7,9% 



en volume d'agr^gats totaux et 4,9% en volvime de mati&res non— 
volatiles. 

30 Peu: application au pinceau ou au rouleau, on 

obtient des pellicules mates, lisses et velouteuses, qui ont une 
bonne resistance ^ l*usure et aux rayures, et les propri^t^s 
suivantes : 

96,4 % 
460 
8 
9 

9,5 



Rapport de contraste 
35 Frottement 
D^tachage 
Brillant 

Bfiaistance au polissage 
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reVendications 

1.- Prodult (composition) de rev§teiaent comprencmt s- 

a) un latex aqueux d"un llant r^sineux filmogdne, 

b) finement dispers6es dans ce latex, de 0,05 21 3 parties, 
5 par partie pond6rale du liant, d*iin non-solvant d I'^gard de ce 

llant, dont la volatilit§ est suf fisamment faible pour que, par 
El im i n ation d*abord de l*eau du latex,. et ensuite du non-solvant, 
11 se fonae une pellicule microcellulaire non poreuse continue 
• comportant de trSs petits vides clos discontinus, et 
lO c) des granules non-filxnogdnes , dont la dimension 

peut s"§lever jusqu'd 150 microns, d*une matiSre polymdre qui 
n'est pas dlssoute par I'eau ni pcir le non-solvant, daris une 
proportion de 5-d 75 % en volume par rapport au contenu non«- 
volatil de. la composition. 
15 2.- Produit selon la revendication 1, dans lequel le 

non-sol vant est un hydrocarbure aliphatique ayant un point d' Ebul- 
lition d'au moins ISO^'C. 

Produit selon la revendication 1 ou 2, dans lequel 
le rapposrt volumique du non-solvant au liant rEsineiix filmogi&ne 
20 est compris entre 0,1 et 1. 

4«*- Produit selon I'une quelconque des revehdicieitions . 
1^3, dans lequel les granules du polym^re ont une dimension 
- moyenne de 5 ^ 50 microns. 

5. - Produit selon la revendication 4 comprenant au 
25 moins 3 % en volxme, par rapport ^ son contenu non-volatil, de 

granules du polymdre ayant une dimiension moyenne de 35 d 50 microns 
comne dimension maximale. 

6. - Produit selon I'une quelconque des revendications 
1^5, dans lequel les granules de polym&re sont des agrEgats 

30 <ie particules primitives du polymdre. 

Produit selon I'une quelconque des revendications 
1 ^ 5 , d£ais lequel les granules de polymdre sont des per les 
sphSroIdales. 

8.- Produit selon I'une quelconque des revendications 
35 1 2L 7, dans lequel se trouvent de 5 ^ 50 % en volume, par rapport 
a son contenu non-volatil, d'tin pigment et/ou d'une mati&re 
d'allongement ou de charge. 
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9. - Produit selon la revendicatlon 8, dans lequel 

le pigment et/ou la matldre d'allongement ou de charge sont dans 
la partie de latex aqueux. 

10. - Produit selon la revendicatlon 8, dans lequel 

5 une partie ou la totality du pigment et/ou de la matidre d"allOn- 
gement ou de charge se trouve dans le non-solvant et/ou dans 
les granules du polymdre. 

11 Proc6d6 de formation de pellicules selon lequel 
on applique sur un substrat un produit de revfitement selon l*une 

10 quelconque des revendications 1 a 10, on en fillmine l*eau tout 
en rfiglant en m§me temps l*emprisohnement du non-sol vant, de 
manidre qu*il se forme une pellicule continue du liant r£sineux 
contenant de fines gouttelettes du non-solvant et les granules 
de polymdre, puis on ^limine le non-solvant, ce qui laisse une 

15 pellicule' microcellulaire non poreuse opaque, continue, 
comportant de trds petits vides clos discontinus. 
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